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Production of 6-lOC alkyi esters of (meth)acrylic acid comprises reaction in a 
reactor, distillation and separation of the organic phase, which is at least 
partially recycled to the reactor. 
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Abstract of DE1 0036879 

A process for the production of esters of (meth)acrylic acid comprises reaction of (meth)acrylic acid 
and 6-1 OC alkanols in a reaction zone, distillation of the mixture in a column and separation of the 
organic phase, which is at least partially recycled to the reaction zone. A process for the production of 
esters of (meth)acrylic acid comprises reaction of (meth)acrylic acid and 6-10C alkanols In a reaction 
zone comprising at least one reaction region in the presence of an acid esterification catalyst whereby 
the resulting byproduct water containing mixture is distilled over a column and the distillate is separated 
into an aqueous and organic phase and the organic phase is at least partially recycled to the reaction 
zone. The aqueous phase is essentially fully discharged and the organic phase is recycled in the 
reaction zone by the separating region of the column. 
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Dl0 folgenclMi Angaban slnd den vom Anmeldar 

(g) Verfahren zur Herstellung von Estern der (Meth)8cryls§ure 
(g) Die voriisgenda Eifindung betrifft ein VorfBhren zur 
Herstellung von . Estern der (Meth)Bcrylseure mit 
Cs-Ci(rAlkanolen duroh Umaetzung von (M6th)acryl63ure 
und (^Cto-Alkaholan In ainar Raaktlonszone aus etnem 
odar mahreran Reaktfonaberarchan In Gegenwart eines 
sauran Varesterungalcatalyaatora, wobel be! man efn das 
errtstehende Raaktfonswaaaar enthaltendas Gemfach 
Obar efna Koionna abdeatilllert und das Dastfllat In efna 
wSssrfge und organlache Phase auftrennt und die organ!- 
8che Phase wanlgstena taflwefse In die Raaktior^one zu- 
rQclcfQhrt und wobal man die waasrfge Phase fm Weaant- 
lichen volistSndIg auaschleuat und die organischa Phaaa 
untar Umgehung der trennwlrksamen Baraichaa der Ko- 
ionna In dfa RaaktfonazonazurOckfQhrt 
Das Varfehran armdglicht afne wirtschaftlfch vorteflhafta 
HarstellungdarEatar. 
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Bescfardbung 

Die Erfindung betiifit ein Verfahren zur kondnuierlichen 
Hcrstellung von Estem der (Mcth)acryls8urc mit Ce-CwrAl- 
kanolBn durcb Umsetzuzsg von (MBtb)acxylsSuie mit 
Cur^llcanaleD in dner Reakdonszone in Gegenwait eines 
sauxen Vensterungskaialysatois, wobd man em das entste- 
heodc Reaktionswasser ecthaltendes Gemisch Qber dne Ko- 
lonne abdestilliert, das Destillat in cine wSssrige und oigani- 
sche Phase aufbnnnt und die oigazusche Phase zuooindest 
teilwdse in die Keakdonszone zurQckfQhit 

Ein derartigcs Vafahren isi bdspielsweise aus 
EP795 536 A bekannt Dabd wild die ^^resteraqg in min- 
dgg*w>g einem Reaktor unter solcheo Diuck- und Ibmpeia- 
turbedingungen duichgeitihrt, dass fiber eine auf deh Reak> 
tor aufgesetzte Rektifikationskoloime ein Gemisch abdestil- 
liert wild, das im Wesendicben das bei der Reakticm gebil- 
dete Wassei; Ausgangsalkohol und aus dem AusgangsaUoo- 
hol gebildcte define umfasst LnFalle von tmtWassernicht 
mischbaren Alkoholea witd das Destillat m eine ozganische 
und eine wSssrige Phase aufgetreont und die Hauptmenge 
der ozganiscben Phase und ein Ibil der w&srigen Phase 
weidcn zuriickgeftlhit, indem sie auf dea Kbpft der Koloniie 
au^egeben werden. Dieses Ver£ahieahatdenNachtdl, dass 
sicfa besondeis im mittleren Tbil der Desdlktionsknlonne 
zwei RQssigkeitsphasenf nSmlich eine wassrige und eane or- 
ganiscbe Phase, ausbildcn. Dadurch komnu es in diesem 
Berdch der Kolonnen zur vennehrteo Bildung von unex- 
wtlnsditen Polymerisateo. Die Bildung von Pblymfliisat 
wiederum hat die X^iisdmmtzung der Appaiaturon, das 
stopfoi von Leitungen und Pumpcn und die Bclegung voo 
KoLonnenbadco und WgimeaustauschflMchen zur Folge. Die 
notwendige Rdnigung der Anlagenteile ist ein aufwendigei^ 
teurer und umweltbelastender \forgang, '^teririn witd die 
VerfQgbazkdt der Anlage stark reduzieit Die ^f^chaft- 
lichkdt des Verfahrcos wild dadurch erbeblich beeintr&cfa- 
tigt 

Die Aufgabe der vorliegenden Erfindung war es deshalb, 
edn wirtscfaafOich vorteQhaftes Verfiahren zur Herstellung 
von Estcm der (Mcth)acrylsaurc mit Cs-Cio-Alkanoleo zur 
VerfQgung zu stellen. Insbesondero soUen PoLymensations- 
vorgSnge in der KoLonne und damit die dadurch etfordeili- 
che Rdnigung der Anlage vexmiedeo werdoL 

Oberraschenderweise wurde gefiinden, dass diese Auf- 
gabe daduich gel6st wird, wenn man die wassrige Phase des 
DesdUats im Wesentlichen voUsti^dig aus dem \^ahren 
ausschleust und die organische Phase unter Umgehung des. 
treonwirksamen Bereichs der Kolonne in die Reakdonszo- 
nen zuriickfUhrt. 

Die voziiegende Erfiodung betrifit daher ein Verfahien 
zur HerstelluDg von Estem der (Meth)acryls&ure mit Q- 
Cio-AlkanoLcQ durch Umsetzung von (Mech)acryls&ure und 
Cfi-Cio-AlkanoLen in ein^ Reaktionszone in Gegenwart ei- 
nes sauren Verestenmgskatalysatbr^ bd dem man ein das 
entstehende Reakdonswasser enthaltendes Gemisch ilber 
dae Kolonne abdesdlliett und das Destillat in dne wSssrige 
uod ccganische Phase auftrennt und die oiganische Phase 
wenigstens teilwdse in die Reakdonszone zurUckfOhit, wo- 
bd das ^ferfahren dadurch gekennzeidinet ist, dass man die 
wSssnge Phase im Wesentlichen voUstandig ausschleust 
und die organische Phase unter Umgehung des trenowirksa- 
men Berdcbes der Kolonne in die ReaktioDSZone zuriick- 
fiihit 

Die Verestening wird durdi Umsetzung voD (Meth)acryl- 
sSuEe mit dnem Ce-Cio-Alkanol in Gegenwait dnes saureo 
Katalysators und im Allganeinen dnes Polymerisntionsin- 
Ubitocs bd eihdhter 'Damperatur duichgefiihit Das molare 
VerhSltnis Alkanol : (Meth)8Ciyl6auie liegt im Aligemeinen 



im Bereicfa von 1 : 2. 

Gccignete Q-Cio-Alkanole sind bdspiclswdse n-Hcxa- 
ool, n-HeptanoU n-Octanol, Isooctanol, n-Nonanoi, Isodo- 
nanol und n-DecanoL V:>rzugsweise wecdcn ^-EtbylhotaDoL 
5 und 2-Propylheptanol eingesetzt 

Als saurer Vezestexungskatalysatxir wild bievarzugt para- 
Tbluolsulfonsaupc dngesctzL Andeic brauchbaic saure \fer- 
csteningskatalysatorcn sind dganische Sulfbns&ircn, z. B. 
Methansulfonsgure, BenzolsulfonsMuie, Dodecylbenzolsul- 

10 fonsime, und/oder SchwefidsSure, Auch entspiecliende Mi- 
schungen kfinnen verwendet werdea Der Gchalt an Vcreste- 
ningskatalysator in der Reakdonszone, bezogen auf das 
darin enthaltene Reakdonsgemisch, betrSgt zweckmMfiiger 
Wdse 0.1 bis 10 Gcw-%, bevorzugt 0,1 bis 6 Gew.-%. 

LS Als Polymetisadonsinhibitoren werden iJbliche Inhibito- 
ren, die die spontane Polymensadon ethylousch ungesfitdg- 
ter A^indungen verfaindem oder verztigeni, wie z. B. Pfae- 
Dodiiazin, Hydzochinon, HydiocfainanniQDQmethylether; N- 
Okylvcrbindungen, wie 4-HydiDxy-2,2,6,6-tetramethyl-l- 

20 oxyl-pipeiidin bzw. Gendsche davon 5 trngssctzL Die Inhi- 
bitDien werden. in der Regel in eaner Menge vgo 100 bis 
5000 ppm, bezogen auf das Reakdonsgemisch, vBrweodet 
Sie k5nnen gegebeaai£aUs untct Zugabe von Luft oder saii- 
eretofflialtigen Gasgemischeo dngesetzt wcidcn. 

2S I^e ^ferostenmg wird in eaner Reaktionszone durchge- 
fOhzt, die aus einem oder mehrereii Reakdohsbezdchen be- 
steht Bd mcfarezen Reakdonsbeidchen ist es voxteilhafi, 
diese zu kaskadiooi, d. h. der flUssige Austragstiom eines 
Reakdonsbereicbes bildet dabd deo Zulauf des nacfafolgezH 

30 den Reakdonsbeieiches. FUr den Fall, dass es sich bei den 
einzelnen Reakdoosbereichen um voodnander getieonte 
Apparate handdt, ist deren Anzahl bevoczugt- 2, 3 oder 4. 
Liegt mehr als ein Reakdonsbeieich inneihalb eon und desr 
selben Reaktois voc; z. B. duicb den Einsatz von Ttenuble- 

as Chen, so kann die Anzahl der Reakdonsbecdche auch > 4 
sein. 

l^e Verestenmg erfplgt in boxdogeneir fliissigBr I^ase und 
bd erfaShter 'Ibn^)eianir. Diese liegt im Aligemeinen im Be- 
rcich von 70 bis IBQ'Xly insbcsondcre 80 bis 160**C. Bei Ver- 

40 w^iduog von mehieren Reakdoosberdchen betrSgt die 
Ibmperatur im ersteh Reakdoosbeidch in^der Rj^el 70 bis 
150°C voizugswdsiB 80 bis 130°C und im leh:toi 100 bis 
160°C voizugswei&e 110 bis 140°CDieRcaktionstcmpera- 
tur wixxl vQzzugswdse so eingestellt, dass de lings der Kas^ 

45 kade anstdgt Der Druck beti^t im Aligemeinen 100 mbar 
bis Atmosph&rendruck, voczugsweise 200mbar bis 
700 mbar. Vortdlhafterweise ist da: Druck in alien Reakd- 
onsbeieichen gleich. Die Gesamtveiweildauer derReaktan- 
den betiBgt in der Regd 0,25 bis 15 Stunden, vozzugsweise 

50 1^ bis 5 Stunden, \foizugsweise nimmt die >^rweilzeit m 
aufemanderfolgenden Reakdonsberdcheo ab. 

Die BrQden des Reakdonsbereicbes oder der Reakdons- 
berdche (gebildetes Verestenmgswassei; Idchtsiedsode Ne- 
benprodukte und Al-kanol) weardeo einer Kolonne, insbe- 

55 sondeie deien unteren Bmich, zngefQhrt, um das gebildete 
Wasser abzutrennen. Dies crfolgt im Aligemeinen in Form 
dnes Genrisches aus Wasser, CH^io-Alkanol und dem (V 
do-Alken, das durch Wasserabspalhing aus dem Q-Cig-Al-" 
kanoL edsalten wird; Der fiussige Ablauf der Kolcane wild 

60 in den Reaktionsbereich, insbesondere dea ersten Reakd- 
onsbercich, zmttekgefOhit 

Als Kolonne verwendet man insbesondere Rektiflkadons- 
kolonnen, in 1 denen Einbauten filr den intendven Xontakl 
zwischen Rfissigkeit und Danq>f enthalten sind. Derardge 

fiS Einbautm sind Bddeo, wie Glockeobdden, Lochb5den, ins- 
besondere Dual-Flow-BSden, Schdttungen, Packungen oder 
deigldcben. 

In der Regd weiden sowohl die (Meth)acrylsaure als 
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auch der same \^i:estBningskataly3atar der Rjeaktionszooe 
kootinuieriich diiekt zugeftlhrt Das zu vercstemde Aus- 
gangsalkaDol wird voizugsweise der Reakdonszonc Uber die 
auf dicsc aufgcsctzte Kolonne zugcfUhrL Der Polymciisati- 
QDsinliibitDr wird der Eeaktionszone entweder diiekt und/ S 
Oder fiber die aufgeselzte Kolonne zugeftlhrC 

An die Kolonne schiicBt sich eine Kondensatoreizibeit mit 
FbasentienDgcr^ zur Auftramung des Azeotrops in eine or- 
ganiscbe Phase und eine Wasserphase an. Die im Phasen- 
tTBDDgerat (Abscheider) anfalleode oiganische Phase eoth^ LO 
im AUgcmeincn 80-95 Gew.-% Ce-Cio-Alken, 3-7 Gcw.-% 
AlkBDol und 2-5 Gcw.-% Ziclcstcr. Sic wird zumindcst tcil- 
wei^e iiber separate Zuidtungeo unter Umgehung des tienn- 
wiiksamen Bereichs der Kolonne wieder der Reaktionszone 
zugcftlhiL Dies kaon daduich erfolgen, dass man die organi- ts 
sche Phase direkt in die Reakdonszonc zurOckflihrt. Falls 
die Reakdooszone aiis mebiereo Reaktionsbeieichen be- 
stsht, wind die oiganische Phase bd direkter ZuurQckftlhiung 
voczugsweise in dcD ersteo Reaktionsbereich zurQckgefOfarL 
Altemativ kann die oiganische Phase cinem in die Reakti- ao 
onszone fObrenden Zulauf zugemischt weiden, z. B. dem 
Ediiktstiani aus (Meth)acrylsaijrB und saurem ^iresleiungs- 
katalysatoc Auficidem kann die oiganische Phase in den un- 
ceren Beidch dear Kolonne (nicht trennwiiksamer Beieich, 
der sich unterfaalb der ezsten T^eonstufe befindet) eingefiihrt 25 
WBideo. Gewunschten&lls wird ein Ibil der oiganischen 
Phase (5 bis IS Gew.-%, bezogeo auf. das Gewicfat der oiga- 
mscheo Phase) ausgeschleusL Die Wassetphase wird un 
Wesentlichen voUsffindig ausgeschleust 

Der Reaktionszone schlioSt sich die TVenDzaoe an, in der 30 
auB dem Reakdonsgemisch der Estenynthese der ^elester 
in Qblicher Weise gewonnen wild. Im ADgemeinen verweo- 
det man zwei aufemanderfolgende Rektifikatjonseinheiten 
aus Kolonne, X^ndampfer und Kondensatoc Dabei werden 
in der ersten Rektifikadonskoloone desdUadv der as 
(Metfa)acryMuree8ter, unmngesctzte Edukte und Idchtsie- 
dende Nebenprodukte der >%iestBrung tiber Kopf abgetiennt 
und in den oberen Ibil einer zweiten RektifikadonskoLooDe 
dngespeist. In dieser weiden das Alkanol, die (Meth)acryl- 
s&ure uod die leichtsiedenden Nebenprodukte Qber Kopf 40 
voaa Zielester abgetzennt Der Selester wird bevorzugt als 
dampffiinniger Seitenstrom im unteren Ibil der Kolonne ge^ 
wonnen. 

Drack und Ibmpeiatur in den Rektifikadonskolonnen 
richlen sich nach dem ZielesteL Im Falle von Ethylhexyl- 45 
aciylflt betrSgt der Kopfdruck in der ersten Rektifikationsko- 
. lonne 50 bis 400 mbai; voizugsweise 60 bis 120 mbar. Die 
maximale Sumpftempcratur ist 1 80*^. Bei der zweiten Rek- 
tifikationskolonne betr^ der Kopfdiuck ebenfalls 50 bis 
400 mbai, vorzugswease 60 bis 120 mbar. Die Sumpftempe^ 50 
ramr in der Kolonne liegt im AUgemeinen im Berdch von 
^ 140'*Cbis 180*»C 

Pinft vorteilhafte Ausgestaltung des erfindungsgema0en 
Verfehrens ist in Fig, 1 daigestellt und wird im Folgeoden 
erlautert ^ 

Die dargestellte Anlage umfafit 3 Rekdfikadonskolonncn 
I, H und nL Die Veiesterung findet in den beiden Reaktoien 
5 und 6 statt, die {iber eine Leitung 7 hintereinander geschal- 
tet sind und so eine Reakdooskaskade bUdBn. An den Reak* 
toren 5 und 6 sind Umlaufverdampfer 8 und 9 angeschlos- fio 
sen. Dem Reaktor 5 weiden Qbcr cine Leitung 10 
(M0th)aciyMuie und Uber eine Leitung U Katalysator ilber 
den T^laufveidampfer 8 zogefuhit Das Alkanol wird fiber 
eine Leioing 12 auf den Kc^f der Rekdfikationskolonne m 
aufgegeben, deren unteies Bade Qber eine LeituQg 13 mit 6S 
demReaktorS verbunden ist. Weiterhin wird tiber eine Zu- 
leitung 49 ein Polymerisatioosinhibitor oder ein Gemisch 
mehierer Inhibitocrai den Rektifikationskolonnen I, II und 



IE iiber Kopf zugefuhrt Der Kolonne UI wird der Inhibitor 
voizugsweise gemeinsam mit dem Al-kanol Qber Leimng 
12 zugefUhit Der bei der Veiesterung in den Reaktoren 5 
und 6 gebiidete, das Reaktionswasso: enthaltende Dampf 
wild iiber die Leitungen 3 und 14 der als Glockenbodenko- 
lonne ausgebildeten Kolonne III zugefUhrt. Der Druck in der 
Kolonne wird duich eine Leitung 15, die zu einem Konden- 
ssdor 16 fOhit, aber eine zu dncr Vhkuumpumpe filhrende 
Leitung 41 eingestelit. Das im Kondensator 16 gebildete 
Kradensat wird im Abscheider 17 in eine obero otganische 
Phase und cine untere Wasscif^ase aufgetiennL Die oigani- 
sche Phase wild teilwcisc Qbcr Leitung 45 ausgeschlcust. 
Der Rest der oiganischen Phase wild uber eine Leitung 51 in 
die Reaktionszooe zuriickgefiihit Dabei besteht die M5g- 
Uchkeit, die organische Phase direkt dem Reaktor 5 zuzu- 
fQhien (Leitung 51 A). Altemadv kann die oiganische Phase 
der (Meth}aciylsSure oder dem Katalysator oder dem Ge- 
misch davon vor oder nach dem Umlaufverdampfer 8 beige- 
mischt werden, z. B. tiber Leitung 51 B. Eine dritte Variante 
stellt die ZufOhiung der oiganischen Phase in den unteren 
(nicht tronnwiiksamen) Ibil desr Rekti fikationskolonne HI 
dar (Leitung 51 C). D^ anfalLeode Reaktionswasser wild 
duich die Leimng 46 abgefUhit Falls die Edukte mit Umge- 
buxigsten^etatur zugeftihrt werden uod dabei dexReaktion 
eine hohe Wasseimenge gebiJdet wizd, 1st fOr die Aufiecb- 
toiialtung der ReaktioastBii^)etatur ein hoher Warmeeantrag 
in den ersten Reaktor 5 crfoideriich. Dies wird duicfa den 
Einsatz dnes auBcoliegenden Umlaufveidanipfers 8 ge- 
wShrloistet Das aus dem Reaktor 5 Qber Leitung 7 ausgetra- 
gene SimqifpiDdiikt wird Ober einen weiteren Umlaufver- 
dan^fer 9 dem zwdten Reaktor 6 zugefQhrL Der zweite 
yMxlampfer9 ist als Umlaufveidanipfer ausgefOhrt, um tcotz 
weseotlich geringeien Wfinneeintrags eine fiir die Duichmi- 
schtmg des gftMlinhaUg ausreichende Umlautmenge si- 
cheizustellen. Das im Reaktor 6 entstehende Sumpfprodukt 
wird duich Leitung 21 ausgetragcn: Der Rcakdoasaustzag, 
der das Zielpiodukt sowie alle leichter und heftier siedenden 
Edukte und Nebenprodukte enthait, wird Qber Leitung 21 
Qber dnen wdteren Umlaufyeidampfer 43 in den unteren 
Tbil einer ersten Rektifikadonskolonne I zur wdteren Auf- 
trennung eingeldtet Das ZielprodiM sowie alle leichter sie- 
denden Edukte imd Nebenprodukte werden Qber Kc^f durch 
Leimng 23 abgefOhrt, am Kondensator 20 kondensiert und 
Qbcr Leiciing 31 dner zweiten Rektifikadonskolonne H zu- 
gefuhrt Der in der Kolonne I anfaUeixle Sumpf wird teil- 
weise Uber die Leitung 52 dem Katalysator- und 
(Meth)acryls&urestrom beigemischt. Der andeie Ibil des 
Siimpfes (20-50 Gew.-%) wild Qbcr eine Ldtung 28 einer 
Destillationsdnheit IV zugefUhrt. In der DestiUationseinheit 
wird noch enthaltener Zielester abgedampft und der RQck- 
stand thermisch in Edukte, Zielprodukt, Wasser und die als 
Nebec^>rodukt anfallenden Octrae gespallen. Das Kopfpio- 
dukt Uber Ldtung 25 abgezogen, verflOssigt und Qber 
Ldtung 39 in den Sumpf der Rektifikationskolonne I zu- 
riickgefUhrt Der verbldbende Riickstand wird durch Lei- 
tung 40 abgezogen und ausgeschleusL Aus dem der Rektifi- 
kationskoloone n durch Leitung 31 zugeftlhrten Produkt 
werden die noch vorhandenen Edukte und leichter sieden- 
den Nebenprodukte uber Ldtung 32 abgezogen und einem 
Kondensator 33 zugefOhrt Das dabei anfallende Kondensat 
wird Qbcr Leitung 48 in den zwdlcn Reaktor 6 der Vcrcste- 
rungskaskade zuriickgefOhit, Der Sumpf der Kolonne H 
wird durch dnen Umlaufveidampfer 44 beheizt. Der Zide- 
ster wird Qber Leitung 36 dampQSrmig Qber cine (nicht ab- 
gebildete) Seitenkolonne, die voizugsweise als FQUkdiper- 
kolonne ausgebildet ist und dne TVennld-stung von 0^-1 
thearetischen Stufen aufweist, abgezogen und dem Koixieo- 
sator 37 zugefQhrL Das Rdnpiodukt wird durch Ldtung 38 
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abgefiihit Ober LeiUang 53 wild an LagerstablUsator zpge- 
fiihrL 

Die im Sumpf der DesdlladonskoLoonc II veibleibeoden 
Echwer siedcoden ROckst^de wcrden Ober Ldtung 22 in 
deo Sumpf der DestillationskolonDe I zuriickgefulut ^ 

Die Erfindung wild duich das folgende Beispiel 
rung von 2-Etbylhexanoi mit Acrylsaure) nSher ver&nschau- 
lichL 

BeispieL 10 

FOr die VcresterungsrealctioD werden 2 Veresterungskcs- 
sel 5 und 6 mit je 2 Litein Nutzvolumeo eingesetzt, auf die 
eane GiasbodcnkDloDne (Rektifikadonskolonne UT) mil ei- 
nem Duichmesser von 50 mm aufgesetzt war, die mit 20 is 
Giockcnb^den sowie eincm Koodeosator 16 und Phaseoab- 
scheider 17 am Kolonnenkopf ausgestattet wac Der Be* 
triebsdnick bettug 270 mbar. Zur BdieizuDg der Vereste- 
Tungskessel wuiden UmUufverdampfex cingesetzL Bei a- 
i)erVerwedlzdtv<m4StuDdenwuideAciy]sfiiiie(st^ 20 
mil SOOppm FbeDothiazin) ndt 2-EtfayIfaexanol (mit 
lOOppm Fhenotlnazin veisetzt) im stfichiometEischen ^fe]> 
bUtms unterZugabe von 1^ Gew.-% wassriger p-lbluolsul- 
foQS&ure, bezogea auf das Reaktion^gemisch uater kontinu- 
iedicfaerunddestillativer AbtteonuDgdesgebildetenReak- 25 
tioDSwassers zu 2-EthylhexylBciylat (BHA) umgeaetzt Die 
Ibmperatur im mteo Vmsterungskessel 5 betnig 110 W. 
im zweiten VestesteniAgskessel 6 betrug die Ibmpecatur 
120X. Im Austrag des ezsteo Reaktois 5 wuide eine Kon- 
aentzatiaD an EHA von 70Gew.-% und im Austzag des 30 
zweiten Keakton 6 von 84 Gew.-% oieicht. 

Das in Kondensator 16 gebildete Xbndensat wuide im 
Abscheader 17 in zwei flussige Fhasen aufgetreont Die 
Hauptmeage do- abgetreoDtsD ocganischeo Phase (90 Gew.- 
%) wurde Ober Ldtuog 51 A teilwelse wieder der R&akti- 3S 
onszoaezugefUhit Der Rest wuide tiber die Ldtung 45 aus 
deia X^iisucb ausgeschleust Dabei eothielt der flber Leitung 
45 abgezogene Ausschleusstrom nur noch < 10% der Vfeit- 
komponentcn, d h. 2-Ethylhexanol und 2-Ethylhc;xylacry- 
laL Das in stSchiometriscbea Mengen anfaUende Vereste- ^ 
rungswasser wuide fiber die Leitung 46 aus dem \fer8uch 
ausgeschieust 

Der V&restcrungsau5trag durch Leitung 21 wurde in einer 
mit Umlaufverdampfo: und W&rmeUbertrSger ausgegtatte- 
tem Rektifikationskolonne I mit 50 mm Durchmesser und 45 
10 Dual-Flow'Bdden von der Katalysalors&ue und den ge- 
bildeten Schwosiedcm bcfrciL Der Zulauf eifolgte unmit-. 
telbar in den Kolonnensumpf und die KoLonne I wurde ale 
reine Vsrstarhmgss&ulB betriebeo (ROckkufveriiaitnis 
1 : 5). Bei einem Xopfdruck von 80 mbar koonte eine maxi- 50 
male SumpftempeFatur von 150^C eingehalten werd^ 
SO Gew.-% des Sumpfes der Rektifikatiooskolonne I wur- 
deo ausgescbleusty der Rest wurde in den eisten Reaktions- 
bereich zunickgefUbzt Das schwersiederfreie Kop^rcxiukt 
(entspiechend 95 Gew.-% des Zukufs) wuide mit 150 ppm S5 
FhenoChiazin stabilisiert und in dner mit 25 Dual-Flow-B5- 
den ausgestatteten Rdoifikation^olonne II von 50 mm 
Duichmesser bei einem Xopfdiuck von 80 mhar und einer 
maximaleo Sumpflemperatur von 140°C in eine die Edukte 
Aczylsaute und 2-£tfaylhexanol, Leichtsieder sowie ca. 60 
40Gew.-% 2rBthyIhexylacryIat enthaltoide Kopfifrakdon 
und das Reinprodukt aufgetrennt Die mit 200 ppm Phenot- 
hiazin stabilisieite Kopfiraklion (entspiecfaeod 15 Gew.'% 
des Zulaufs) wuide in den zweiten Vexesterungsreaktor 6 
zurOckgeftihrLDasReinpiodukt wurde fiei von Schwetsie- fis 
dem und Pmzessstabilisatocen dampfRSrroig flber eine Sei- 
tenkolocme (Pmikfiiperkoionne; 5 mm Raschignnge, FOIl- 
bahe 10 cm), die mit Endprodukt, das mit 10 bis 20 ppm 
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HydrocMnonmooomethylether stabiliaieit waj^ beaufscfalagt 
wurde, dem Kondensator 37 zugefUhrt und dort verfiOssigt. 
Dabei wurde ein Produkt mit dnem G^ialt von > 99^ 
Gcw.-% 2-Ethylhexylacrylat cihaltcn. Ausbeute 97%. 

Nach einer Betnebsdauer von 4 Mbcheo konnte keine Po- 
lymerisatbildung in der Reakdonseinheat, bzw. in der EIo- 
lonne m beobachtet weidd. 

VeigHcbsbeispid 

Es wurde das c^ige Bcispid wiedediolt, wobd jedocb ge- 
mM6 HP 795 536 A die oiganische Phase auf den Kc^f der 
Rekdfikationskolonne JJL zurQckgefOhit wuide. Beidts nadi 
6 Ikgeo nuifite die Verestening wegen Polymeiisatbildung 
auf den B6den 5 bis 10 der Kolonne m beeodet werden. 

PafentansprikAe 

1. Verfahren zur Heistellung von Estem der 
(Meth)acryl5&ure mit C^KrAIkanoIen durch Umset- 
zung von (Meth)aciylsMurB und C6-Ci(rAlkano1en in 
einer Reakdonszane aus einem oder mehieien Reakd- 
OQSbeidcben in Gegeowart eines sauren Veiesterungs- 
katalysatocs, wobd man cin das entstehende Reakti- 
onswasser enthalfendes (3emisch C&ber dne Kolonne 
abdestilliert und das Destillat in one wissnge und op- 
ganiscbe Phase aufltttnnt und die oigainsche Fbaae we- 
nigstens tdlweise in die Reakdonszooe zurOckfOhit, 
dadnrch gekamzeidiiiet, dass man die wSssrige 
Phase im WeseoUidien vol]st&n£g ausachleust und dao 
oiganische Phase unter Umgehung des trennwidcsa- 
men Bemiches der KolonDe in die Rcakdonszone zu- 
rflckfOhit. . 

2. Aferfehren nach Anspnich 1, dadiuch gekennzeicb- 
netydasB man die organiGche Phase diekt in dec Reak- 
tioDsbodch Oder den erstoi Rcakdoosbodcb zuiQck- 

fflhit 

3. \^ifahren nach Anspnich 1, dadurch gekennzeich- 
net, dass man die oiganische Phase durch Zumischen 
zu einm in den Reakdonsberdch odo: den a:sten R&- 
aktiodsbeieich fUiuenden Ziilauf zuriickfiihit 

4. \^ahren nach Anispiich 1, dadurch gekenilzeicb- 
net, dass man die oiganische Phase Obex den unteren, 
nicht trennwiiksamen Bereich der Kolonne zuiOck- 
fuhit 

5. Vsrfahren nach einem der varheigebenden Anspril- 
che, daduich gekomzddin^ dass die Reaktionszone 
aus einer Kaskade von mindcstms 2 hintminander ge- 
schalteten Reakdonsbereicben gebildet ist 

6. Vsrfahren nacfa dnem der vorheigBbeDdeD Ansprii- 
cbe, dadurch gekennzdchnet, dass die Reakdonstem- 
peratur l^gs der Kaskade ansteigt und im ersten Reak- 
donsbeidch 70 bis 150°C und im letzten Beidch 100 
bisieOXbetrflgt 

7. Verfahren nacfa dnem der varheigebenden Ansprii- 
che, dadurch gekennzeichnet» dass man ais Q-Cio-Al- 
kanol 2-EthylhexaQol oder 2^Pjropylheptanol vmven- 
det. 

8. Verfahren nach dnem der varheigebenden Ansprii- 
che, dadurch gekeonzdchnet dass man ais sauren Ver- 
estemngskatalysator p-Ibluolsulfons^urc einsetzt 

9. Verfahren nacfa dnem der vortieigebenden Ansprii- 
che, dadurch gekennzdchnet, dass das erfaaltene Pro- 
duktgemisch in einer ersteo Rektifikationskolonne in 
cin Kopfpiodukt, das- den Q-CurAlkylcster der 
(Medi)ac[ylsaure, unumgesetztes Q-CiorAlkanoi, 
(MeUi)acryl5aure und leichtsiedende NebenpiDdukte 
endialt, und ein katalysatorhaltiges Sumpfprodukt auf- 
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getieant wird. 

10. Verfahicn nach Anspiucb 9, dadurch gckcnnzeich- 
Dct, dass das Xopfprodukt in dner zweiten Rcktiilkati- 
OTskolonne aufgetrennt wild, wobci dcx Cg-Cio-Alka- 
odester der (Meth)acxyls&iire als Seiteostiom entnom- 5 
men wild. 
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